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Higher fatty alkyl glycoside purificn. by removing excess alcohol - with addn. of glycol of about 

same b.pt. as entrainer and diluent 
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• Abstract : 

DE3001064 A Purificn of 8-16 C-alkyl glycosides (I), obtd by reacting lower (hydroxy)alkyi glycosides (II) with 8-16C alcohols (III) in the presence 
of acid catalysts involves removing unreacted (III) by distn. The novel feature is that the last fraction of (III) is distilled off in the presence of glycols 
(TV), the b.pts. of which are max. 10 deg.C above and max. 30 deg.C below that of (III). 

(TV) act as entrainers, allowing residual (III) to be removed below 140 deg.C and at pressures of ca. 8 mbar, which are not difficult to achieve 
technically, and also as solvents, (diluents) for (I), so that these have low viscosity, even at the distn. temp. 
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Verfahren zur Reinigung von Alkylglycos iden durch dest il- 
lative Abtrennung nicht umgesetzter Alkohole 
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Die Erfindung betrifft.ein Verfahren zur Reinigung hShe- 
rer Alkylglycoside durch destillative Abtrennung der bei 
der Herstellung nicht uingesetzten httheren Fet talkohole . 

Hflhere Alkylglycoside, die als biologisch abbaubare ober« 
f ISchenaktive Stoffe eine vielseitige Verwendung finder., 
werden heute fast ausschliefllich durch Umsetzung von ho- 
heren Alkoholen mit niederen Alkyl- oder Hydroxyalkylgiy- 
cosiden, welche letztere hinwiederum durch Umsetzung von 
Monosacchariden oder von zu Monosacchariden hydrolysier- 
baren Verbindungen mit niederen Alkoholen entstehen, in 
Gegenwart saurer Katalysatoren hergestellt . 



Sei cieser Methode, zu der zahlreiche Varianten bekannt 
3ir.d - Literatur s.u. - entsteht in jedem Fall nach der 
Umsetzung eine Mischung aus dera hOheren Alkylglycos id und 
dem entsprechenden nichtumgeset zten Alkohol, der entfernt 
werden mufi. Da die Siedepunkte der hoheren Alkohole, vor- 
nehmlich der Praktionen mit mehr als 12 Kohlenstof f atcr.en 
sehr hoch liegen, muSte man entweder reine Octyl- bis Do- 
cecylalkohole zur Umsetzung bringen, um diese mittels ei- 
25 ner Destination unter stark vermindertem Druck bei Ten- 

peraturen unter 1U0°C - bei hoheren Temperaturen zersetzen 
sich bereits die Zuckerreste unter Dunkelf Srbung - prob- 
lemlos abtrennen zu ktinnen, oder aber man muSte ein extrem 
hohes Vakuun anlegen, wenn hdhere Alkoholf rakt ionen, z.B. 
technische Gemische rait C^- oder hOheren Alkylresten, 
noch entfernt werden mufiten. 



Gerade aber, wenn man in Wasser klar lflsliche Alkylgly- 
coside erhalten will, mQssen diese Alkylglycoside prak- 
tisch alkoholfrei sein, da sonst trtlbe L«5sungen entstehen. 
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Die Herstellung von Alkylglycosiden auf Basis von tech- 
nischen Alkoholgemischen rait Anteilen an hOheren (C^- 
" C l6 >"Alkoholen ist wegen der gegenttber der Herstellung 
rait reinen Alkoholen, wie Decyl- oder Dodecylalkohol, 
wesentlich grttfieren Wirtschaf tlichkeit vorzuziehen. 
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Da das fUr die Entfernung solcher hflhere Alkoholanteile 
enthaltender Gemische erf orderliche Hochvakuura. den Pro- 
zefi ebenfalls unwirtschaf t licher macht, rauBte man hSufig 
einen Kcnprorai3> derart suchen, da£ die letzten Alkohol- 
anteile ira Geraisch verblieben oder bei Temperaturen Qber 
140°C abdest illiert wurden, wodurch die Produkte sehr 
dunkel gefSLrbt waren. 
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Eine weitere Schwierigkeit , die der des" 



Ab- 



trennung der hflheren Alkohole entgegenwirkt ; besteht 
darin, dafl hOhere Alky Iglycoside bei' ¥VrtpiVlitt&elri ( von 
bis zu 1*40 Q C hochviskose Stoffe darstell*^ 



feht - um- 



gemiia die Entfernung der let zten^ AlKolroi^t^^V^t' 

destillativen Mitteln fast unmOfcilck tk%^^^^— 
<> . *~ - . • • • r e i 3 * 1* jfcjii^.:^ 

Das Ziel der Erflndung bestand in' J a*^ 
Methode, die ea : fermOglicht , C Q - bii'fe 
durch destillati'^re. Abtrennung auci?^^**^^ 
gesetzteh Alkoholanteile zu reinigefu 

Dieses Ziel wurde mit einem Verfa ^ 
gem&fi dem Patentanspruch def iniert* JbxfP 

Die einzusetzenden Glycole irirkeflp 
Einraal wirken sie* als SchleppmittM* 
chen die destillative Entfernung: 4^ 
Temperaturen^ vQrt ?{lkO°C und bei5 
baf7 ~&VhH * t ^hnia feh* unsc h wer 1 re ail* I 
uad^Um andei^ri^k n si ^al^LCW 
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mittel far die Alkylglycoside , die damit auch bei der De- 
stiliationstenperatur in niedrigviskoser Form vorlie-n. 

Die zu reinigendeh Alkylglycoside leiten sich von redu- 
zierend wirkenden Monosaccharide^ wie Pentosen oder 
Hexosen oder von zu derartigen Monosacchariden hyd-o^y- 
sierbaren Verbiadungen ab . Beispiele fur geeignete Mono- 
saccharide sind Glucose, Mannose, Galactose, Talose, Al- 
lose, Altrose, Idose, Arabinose, Xylose, Hibose und' L yxose 
Zu den zu Monosacchariden hydrolysierbaren reduzierend 
wirkenden Zuckern gehoren z.B. Oligosaccharide und °oi y - 
saccharide, wie Maltose, Lactose, Saccharose, Raffinose, 
Dextrine, StSrken, Maissirup und Holzzucker. 

Bevorzugt wird Glucose oder eine direkt zu Glucose hy- 
drolysierbare Verbindung. 
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Alkohoie, die den Alkylglycosiden zugrundeliegen, sind 
erfindungsgemfill Alkohoie mit 3 bis 16 C-Atonen. Hierzu 
gehoren z.B. Octanol, Decanol, Dodecanol, Tetradecanol 
und hexadecanol sowie deren Mischungen. Bevorzugt sind 
technische Gemische, die aus der Oxo- und Ziegler-Syn- 
tnese stanunen, und zwar C^C^-, C^-C^-oxo- und C 1Q - 
C 12"» C 12~ C HT» und Cm-Cae'Z^Sler-Alkohole. 3esonders 
bevorzugt, veil am wohlf eilsten, sind technische C 
-C l6 -Alkoholgemische aus der Ziegler-Synthese . 

Die Herstellung der Glycoside gehSrt zuin Stand der fech- 
nik und geschieht z.B. genial GB-PS 1 072 655 in der Veis- 
dafl man Glucose oder ein niederes Alkyl s lucosid in Oegen-' 
wart eines sauren Ionenaustauschers mit einern der h3herer. 
Alkohoie umsetzt. 
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*Geni&£ der DE-OS 19 05 523 erhftlt man Glycoside dadurch, ^ 
daB man z.B. Glucose in Gegenwart eines niederen Alkohols 
Oder Xtheralkohola in beispielsweise schwef elsaurera Medium 
mit den hSheren Alkoholen unsetzt. Auch, dieae Reaktion 
lauft letzten Endes Uber eine Umacetalisierung. eines nie- 
deren Alkylglycosides mit einem hBheren Alkbhol ab . 
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Aus der DE-AS 20 36 U72 ist bekannt, daB" statt der nie- 
deren Alkohole auch niedere Glycole. eingesetzt.werden kfln- 
nen; intermedin und als Mischungspartna^vibavEndprodukt 
treten sorait Hydroxyalkylglycoside. auff " 
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SchlieBlich kann man auch den Z 
lich nit einem niederen Glyco 
saurem Medium unsetzen, das er! 
coaid zwischenisolieren und dariiv 
diura, _mi 

Be-all .'die sen Methoden entst 
C-p aXdg^mi 8 che-^ai fc.grOfle rem 
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eine Probe des RUckstandes in Wasser klar loslich ist. 
Die Menge des zuzuset zenden Glycols richtet sich nach 
der Menge des abzutrennenden Restalkohols - sie liegt 
im allgeneinen - bezogen auf das Gewicht des Alkyigly- 
5 cosides - bei 5 bis 100 X, vorzugsweise 10 bis 50 S. 

Die zuzusetzenden Glycole sollen Siedepunkte besitzen, 
weiche den des abzudest illierenden Restalkohols in r.icht 
rr.ehr als 10 Grad Ober- una nicht mehr als 30° unter- 
schreiten. Die besten Ergebnisse erhSlt man bei Diffe- 
renzen von <5 Grad. 
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Derartige Glycole sind beispielsweise Butandiol-1, U f 
0i£tlnylenglykol, Dipropy lenglykol , Dibutylenglykol und 
Neopentylglykol sowie Gemische dieser Glycole. 

la fclgencen 3eispiel wird die' Erf indung erlSutert. 
3eispiel 

Aus 70,13 kg eines C 10 -C 12 -Alkylglucos ides (hergestellt 

aus Glucose und einem Alkoholschnit t , dessen Kauptan- 

teile ein C 1Q -c i2 -Schnit t war und der Anteile von Aiko- 

r.olen mit bis zu 16 C-Atomen enthielt), das noch 

5^ Gew.-S an unungeset z ten Alkoholgemisch enthielt, wur- 

de zunachst bei l40°C und 8 mbar die Hauptnenge des uber- 

schussigen Alkohols abdest illiert / Anschlie3end warden 

dem Destillationsriickstand 10 kg Dipropy lenglycol in meh- 

reren Portionen zugesetzt una jeweils auf 1^0°C bei 

3 mbar erhitzt, wobei die let'jten Alkoholreste zusanmen 

nit dem Dipropy lenglykol abdestillierten. 

Ein Parallelversuch ohne Zusatz bei einem Druck von 
1,5 mbar und 150°C.ergab ein dunkelbraunes Produkt , das 
in Wasser nur trUbe lttslich war. 



130029/0243 




BASF AHtog*s«fi!ch*ft^ 



Patentanspruch 



10 



15 



20 



25 



Verfahren zur Reinigung von Cg- bis Cj 6 -Alkylglyco.id«n, 
die durch Reaktion von niederen Alkylglycoeiden Oder 
Hydroxyalkylglycosiden mit Cq- bie C l6 -Alkoholen in 
Gegenwart von sauren Katalysatoren erhalten' werden, 
durch destillative Abtrennung nicht umgesetster C Q - 
bis c i6" Alkoh °le» dadurch gekennzeiehnet ■ : daft- n».n d j e 
destillative Abtrennung zumindest der letzteti Anteile 
an nichtumgesetzten Alkoholen in GegenwarttLvpn- Qlycolen 
durchfUhrt, deren Siedepunkte die der ao^ttrennenden 
Alkohole un hdchatena 10 Qrad. dber- un<S 
30 Orad unterschreit.en. 
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